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En el siguiente trabajo, se presentan los resultados del estudio de correlacién de las variables y pardmetros asociados a la
medicién de la Densidad Aparente (DAP) para material cerdmico crudo utilizado en la fabricacién industrial de baldosas
para piso, frente al método de inmersién en mercurio. Los anteriores resultados se obtuvieron teniendo en cuenta la
aplicacién de un modelo matemético al DAP como funcién no lineal de pardmetros como la temperatura, permitividad
eléctrica relativa y variables como la humedad relativa HR, voltaje y frecuencia de resonancia, medidos con un dispositivo
electrénico disefiado en la Universidad Central por el grupo de investigacion en Estado Sélido y Optoelectrénica ESSOPTO
y utilizado en el Centro de Investigacién en Materiales Cerdmicos de la UFPS — CIMAC de la Universidad Francisco de Paula
Santander — Cticuta Colombia.

Palabras claves: densidad aparente, espesot, frecuencia, humedad relativa, permitividad eléctrica.

Correlation and variability study of mercury immersion method and a resonant capacitive method to determine bulk
density of raw ceramic material

In this paper, we present the results of the correlation study of the variables and parameters associated with the measurement
of the apparent density (AD) for raw ceramic material used in the industrial manufacture of floor tiles, compared the mercury
immersion method . The above results were obtained taking into account the application of a mathematical model to the
DAP as a nonlinear function of parameters such as temperature, relative electrical permittivity and variables such as relative
humidity RH, voltage and resonant frequency, measured with an electronic device designed Central University by the
research group Solid State Optoelectronics ESSOPTO and used at the Center for Ceramic Materials Research UFPS - CIMAC
University Francisco de Paula Santander - Ctcuta Colombia.

Key words: apparent density, thickness, relative humidity, electrical permittivity, voltage

1. INTRODUCCION

1.1 Planteamiento del problema:

En el proceso de fabricacién en linea de baldosas para piso
(pavimentos y revestimientos cerdmicos) y de caracterizacién
de las propiedades electro mecanicas de material cerdmico
crudo, sin lugar a dudas lo constituye la Densidad Aparente
(DAP), que refleja en si el comportamiento de la resistencia
mecdnica, la dilatacién térmica y las propiedades 6pticas de los
diferentes compuestos arcillosos de esta clase de materiales.
En la actualidad el método mds utilizado y aceptado por
la mayoria de las empresas productoras de baldosas para
piso, a nivel de laboratorio para la determinacion del DAP,
es el procedimiento de inmersién en mercurio de muestras
(probetas) fabricadas en laboratorio y de muestras cortadas
de una baldosa sacada de produccién. Esta técnica a parte
de ser altamente téxica, no ofrece ningtin otro dato sobre
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las propiedades electromagnéticas de dichos compuestos
como: conductividad eléctrica o, y térmica o, , impedancia Z,
susceptibilidad magnética y, , capacitancia C y permitividad
eléctrica &. Dentro de las variables experimentales a tener en
cuenta, tenemos: la humedad relativa RH, la permitividad
eléctrica ¢ y la frecuencia de resonancia w del campo eléctrico
aplicado a las placas paralelas de un capacitor, estas variables
hacen parte del modelo capacitivo de resonancia propuesto
en el presente informe cuando las muestras son el dieléctrico
objeto de estudio.

Por la anterior razén, en el laboratorio de Estado Sélido
y Optoelectrénica de la Universidad Central en Bogotd —
Colombia, se disefi6 un dispositivo electrénico que determina
el DAP de probetas industriales de material cerdmico crudo
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y en el laboratorio de materiales ceramicos de la Universidad
Francisco de Paula Santander de la Ciudad de Ctcuta —
Colombia, se estableci6 un procedimiento experimental
conducente a determinar dicha propiedad con la finalidad
de observar el valor resultante del DAP obtenido por los
métodos.

1.2 Modelo teérico

El modelo tradicional de mercurio es un modelo sencillo,
el cual para el cdlculo del DAP involucra dos variables de
cardcter cuantitativo: masa, empuje y la constante de densidad
del Mercurio, dada por el valor de 13650 Kg/m®

*k
D _ Mmasa 13650 1)

Hg A
empuje

Partiendo de los desarrollos tedricos presentados por
[4] vy [5] para el cdlculo de la permitividad eléctrica de
material cerdmico, el comportamiento del DAP, segin el
modelo capacitivo propuesto, se plantea como una funcién
de maltiples variables de cardcter cuantitativo [6,7] entre
ellas: RH - humedad relativa, V — voltaje generado por las
muestras bajo la accién de un campo eléctrico uniforme, € —
permitividad eléctrica, w — frecuencia de resonancia, entre
otras; fue el objetivo principal del estudio comparativo entre
las variables de correlacién de los dos modelos, mercurio y
capacitivo resonante, de determinacién del DAP.

El valor del DAP por el método capacitivo resonante estria
dado por:

D - kyksdyds(CLy - A&))
P CL(X(E, (kydy —kgdg) + kyykg(dg —dy)) —kydy (€ —kg))

)

Donde: ¢ —permitividad eléctrica del aire; k,,— permitividad
eléctrica relativa del agua; k — permitividad eléctrica relativa
del sélido; L, — distancia total entre placas del capacitor; A —
drea de una de las placas del capacitor.

Por lo anterior, el valor del DAP como funcién de
distribucién tendrd la forma:

DAP= f(RH,w,V,e,d,k_k,L,) 3)

Donde: d — espesor de la muestra.

En este modelo, es necesario tener en cuenta que el material
es una configuracién de fases (aire/sélido, sélido/agua, agua/
aire) y que las propiedades fisicas anteriormente mencionadas
varian en cada direccion de movimiento en el material.
Por la anterior razén, el vector de polarizacién dependerd
de: humedad relativa (RH), grado de porosidad, presién
de prensado (pp), densidad aparente (DAP), permitividad
eléctrica, temperatura, entre otras.

El anterior modelo teérico describe la forma de polarizacién
del material y el comportamiento mismo del campo eléctrico
en el interior de la muestra. Dependiendo de la intensidad
del campo E, el proceso de polarizacién se va amortiguando
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a medida que el campo va penetrando en la estructura
amorfa del material, lo que conduce a generar una variacién
en la frecuencia de resonancia con la distancia de avance. Es
por esta razén que el DAP se convierte en una funcién de
multiples variables, incluido el factor geométrico o factor
estructural del material, y el que es mds importante, la RH.

Los dos modelos propuestos objeto de comparacién de
este andlisis, contrastan bastante en funcién de la cantidad y
variables de entrada requeridas para la obtencién del DAP;
el método tradicional es mds simple en su conformacién y
cuantificacién en relacién al método capacitivo el cual es mds
robusto.

La robustez de un modelo corresponde a su capacidad de
adaptarse convenientemente a nuevas muestras. El modelo
mds robusto proporciona una mayor estabilidad a través
del tiempo o las mediciones, ya que la eficiencia del modelo
estd directamente relacionada con la homogeneidad de la
informacién.

2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Con el material ceramico crudo, se establecieron cinco
muestras obtenidas de forma aleatoria, cada una con 70
repeticiones, a las cuales se les determiné el valor del DAP
mediante los dos métodos.

Posteriormente a la toma del material cerdmico crudo,
se procedié a secar las muestras en un horno a 100°C
(SECADERO O ESTUFA DE SECADO A TEMPERATURA
DE 110 °C +/- 5 °C) por un tiempo de 24 horas. Estos datos
y procedimientos experimentales fueron desarrollados en el
Centro de Investigacién en Materiales Cerdmicos de la UFPS
— CIMAC de la Universidad Francisco de Paula Santander —
Cucuta Colombia. Las muestras se elaboraron con diferente
grado de compactacién que oscilé entre 30 y 60 bares, con
valores de la RH entre 6 y 6,5 %.

Se realiz6 andlisis de regresién entre los dos métodos, con
la finalidad de observar la tendencia y distribucién de los
valores obtenidos y el comportamiento del error experimental.

Dada la naturaleza estructural de los modelos planteados,
se obtuvieron algunas estadisticas de variabilidad como la
varianza s? y el coeficiente de variacién (CV) por muestra y
para cada uno de los métodos, con el objetivo de verificar cual
presenta un comportamiento mds homogéneo y de menor
variabilidad en funcién del DAP.

Algunos valores de las muestras iniciales fueron alterados
con el propésito de obtener nuevas estadisticas de variabilidad
y observar el comportamiento de los modelos cuando se tienen
valores atipicos o extremos y evidenciar cudl de los métodos
propuestos es mds estable o presenta minima varianza ante
ésta situacion.

3. ANALISIS DE RESULTADOS

El proceso de medicién del DAP por el método de
inmersién en mercurio y por el método electrénico capacitivo,
se resume en el comportamiento de las figuras 1y 2.

La figura 1, presenta los primeros datos encontrados del
comportamiento del DAP, evidenciando una tendencia lineal
positiva, con un coeficiente de correlacién ( r ) del 0,99 y un
coeficiente de determinacién (R?) de 0.981.
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TABLA 1: ESTADISTICAS DE TENDENCIA Y VARIABILIDAD PARA LAS MUESTRAS, SEGUN EL METODO USADO PARA LA OBTENCION DEL DAP.

Srupot Dap Grapo2 Dap Grapo3 Dap
resion 30 Dap (Hg) (Frecuencia) Presién 40 Dap (Hg) (Frecuencia) Presién 50 Dap (Hg) (Frecuencia)
Bares Bares Bares

Desviaciéon 7,87973062 7,7534938 Desviaciéon 6,1596278 6,32229615 Desviacion 5,67865319 5,45719272

Media 2120,34 2118,88 Media 2191,92 2190,60 Media 2203,29 2202,07

Ccv 0,00371626 0,0036592 cv 0,0028101 0,0028861 cv 0,00257735 0,00247821

varianza 62,0901547 60,116666 varianza 37,941014 39,9714286 varianza 32,2471021 29,7809524
Grupo éal?;sién 60 Dap (Hg) Dap (Frecuencia) Gru:lzi(l)’;(:sién Dap (Hg) Dap (Frecuencia)

Desviaciéon 8,17301567 8,77021474 Desviaciéon 8,72416821 8,146232

Media 2219,94 2218,63 Media 2048,11111 2047,888889

cv 0,00368163 0,003953 Ccv 0,00425961 0,003977869

varianza 66,7981851 76,9166667 varianza 76,1111111 66,36111111

La figura 2, muestra los resultados de los valores
comparativos para las 70 muestras que se sometieron a proceso
de secado, se puede observar que los valores obtenidos del
DAP por los métodos de Mercurio y Capacitivo son bastante
préximos y mantienen la misma tendencia.

La dispersion de un conjunto de observaciones se
refiere a la variedad que muestran éstas. Una medida de
dispersién conlleva informacién respecto a la cantidad total
de variabilidad presente en el conjunto de datos. La magnitud
de la dispersién es pequefia cuando los valores, aunque
diferentes, son cercanos entre si. [14]

Cuando los valores de un conjunto de observaciones se
encuentran ubicados cerca de su media, la dispersién es menor
que cuando estdn esparcidos. En consecuencia, se puede
pensar intuitivamente que es posible medir la dispersién
en funcién del esparcimiento de los valores alrededor de su
media, ésta medicién se efectia mediante lo que se conoce
como varianza.

La varianza representa unidades al cuadrado, por lo que
no es una medida adecuada de dispersién si se pretende
expresar este concepto en términos de las unidades originales.

Comportamiento de correlacién del Dap
comparando los métodos de mercurio y
frecuencia

2250,00
g * ¥ =0,8897x+ 239,25
= 220000 - RZ=0,981
< +
EMSO,DO b >
i?‘lt}u,[}(] | ” + Seriesl
: ,/ —— lineal (Series1)
3 205000 ‘“y
e 2000,00

2000 2050 2100 2150 2200 2250 2300
Densidad Aparente F ia (Kg/mA3)

Para obtener la medida de dispersién en unidades originales,
simplemente se obtiene la raiz cuadrada de la varianza, la
desviacién estdndar.

Cuando se quiere compara la dispersién de dos conjuntos
de datos, la comparacién de las dos desviaciones estdndar
puede dar un resultado equivocado. Esto puede ocurrir si
las dos variables involucradas tienen medidas en diferentes
unidades. Lo que se necesita en situaciones como esta, es
una medida de varianza relativa en lugar de una de varianza
absoluta. Tal medida la constituye el coeficiente de variacién,
el cual expresa la desviacién estdndar como un porcentaje de
la media.

Al comparar la dispersién en las diferentes muestras y
para los dos tratamientos evaluados de forma independiente,
tendrd menor dispersién aquella que presente menor
coeficiente de variacién.

Segtn lo evidenciado y como se muestra en la Tabla 1,
en tres de las cinco muestras (Presién 30, Presion 50, Presion
aleatoria) el coeficiente de variacién obtenido para el método
de frecuencia fue menor que el obtenido para el método
tradicional de Mercurio (Hg).

Comportamiento de la densidad

aparente de material ceramico crudo
2300

2250 |

2200 |

2150 |
—#—Dap método

——DapH
2100 | p e

Densidad Aparente (Kg/m"3)

2050 |

2000 ¢
o 20 40 60 80
Mdmero de muestra

Figura 1: Comparacién de los valores del DAP para un grupo de 70
muestras cerdmicas crudas, medidas por el método de mercurio y el
método capacitivo
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Figura 2: Comportamiento del DAP para muestras cerdmicas cocina-
das a 100°C durante 24 horas y preparadas en el laboratorio del Centro
de Investigacion en Materiales Cerdmicos de la UFPS - CIMAC de la
Universidad Francisco de Paula Santander — Ctcuta Colombia.
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El valor obtenido del coeficiente de variacién para la
Muestra Presién 40, fue el mismo tanto por el método de
obtencién tradicional de mercurio como por el método de
frecuencia.

Para la muestra Presion 60 el valor del coeficiente de
variacién obtenido fue ligeramente mayor por el método de
frecuencia.

La variabilidad obtenida para los dos métodos nos indica
que el método de frecuencia presenta menores variaciones
dentro de las muestras en comparacién al método tradicional
de mercurio (Hg).

Al igual que en cualquier otra rama aplicada de las
matematicas, las simplificaciones son vitales, y uno justifica su
uso, apelando a un principio de estabilidad: un pequefio error
en el modelo matemadtico puede causar un pequefio error en
las conclusiones finales. [15]

Desafortunadamente, esto no siempre se cumple. Durante
la tiltimas décadas se ha creado cada vez mayor conciencia de
que algunos de los procedimientos estadisticos més comunes
son excesivamente sensibles a las desviaciones, aparentemente
de menor importancia para el planteamiento y verificacién
de las hipoétesis, es por esto la gran cantidad de alternativas
de procedimientos “robustos” que se han propuesto. Para
nuestros propdsitos robustez significa insensibilidad a las
pequefias variaciones en los supuestos.

El comportamiento de la variabilidad y del coeficiente
de variacién evidenciado cuando se tienen valores atipicos
se presenta en la Tabla 2. Los resultados muestran que para
cuatro de los cinco grupos de muestras (P30, P40, P50 y P60)
la varianza y el coeficiente de variacion, se mantiene menor
cuando el valor del DAP es obtenido a través del método
Capacitivo, para el grupo (Cu 10 Alea) varianza y coeficiente
son ligeramente superiores usando éste método, que el de
mercurio.

4. DISCUSION DE RESULTADOS

Si bien el método de inmersién en mercurio, como
herramienta de comparacién para determinar el valor del DAP
paramuestras de materiales cerdmicos es mds sencillo, no asies
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mds seguro para un operario (técnico o analista de laboratorio)
que todo el dia estd determinando valores de densidad de
muestras, tanto industriales como probetas de laboratorio, no
constituye a su vez una fuente de informacién relevante de
pardmetros y variables de las nuestras objeto de estudio que
puedan ser visualizadas y valoradas simultdneamente como
si lo puede hacer el método propuesto en el presente informe,
por esta razén el método capacitivo resonante es un modelo
que a futuro las empresas del sector deberian de adoptar como
la herramienta bésica de medicién del DAP.

6. CONCLUSIONES

Por su estructura anisotrépica, considerar una forma
especifica de distribucién del composito no es apropiado,
por lo que el proceso de polarizacién que se genera al
interior de las muestras, hace que la sefial electromagnética
se amortigiie de tal forma que esto hacer variar la
frecuencia de resonancia con la distancia de recorrido del
campo eléctrico en la muestra, que en otras palabras, se
aproxima al espesor de la misma. Lo anterior genera una
distribucién no homogénea de la energia en el volumen
de las probetas o muestras cerdmicas, conduciendo asi a
hacer variar el DAP de las mismas.

En el presente informe queda de manifiesto que el
volumen de las muestras es poco relevante a la hora
de determinar experimentalmente el valor del DAP, lo
mismo que las deformaciones que pueda presentar una
muestra en su superficie.

El presente modelo teérico —experimental, en su aplicacién
industrial, tiene un futuro prometedor en la medida en
que el circuito electrénico se adapte y se calibre de tal
manera que responda exactamente a las exigencias de la
industria cerdmica mundial, eliminando de esta forma el
uso de la técnica de inmersién en mercurio, satisfaciendo
ademads las exigencias internacionales de calidad y control
ambiental.

TABLA 2: ESTADISTICAS DE TENDENCIA Y VARIABILIDAD PARA LAS MUESTRAS MODIFICADAS, SEGUN EL METODO USADO PARA LA OBTENCION DEL DAP.

Muestra P30 Dap Frecuencia Muestra P40 Dap Frecuencia Muestra P50 Dap Frecuencia
Desviaciéon 467,287232 466,875746 Desviacién 288,656701 288,288513 Desviacién 389,812136 389,651065
Media 1974,43 1973,19 Media 2082,40 2081,47 Media 2056,06 2055,67
cv 0,23666944 0,23660992 Ccv 0,1386174 0,13850258 cv 0,18959226 0,18954973
varianza 218357,357 217972,963 varianza 83322,6911 83110,2667 varianza 151953,502 151827,952

Muestra P60 Dap Frecuencia Cu 10 Alea Dap (Hg) Dap (Frecuencia)
Desviacion 695,910049 694,504017 Desviacién 837,8167229 839,97872
Media 1810,54 1808,31 Media 1205,111111 1207
Ccv 0,38436657 0,38406195 CcvV 0,695219482 0,695922717
varianza 484290,796 482335,829 varianza 701936,8611 705564,25
VIII Mayo-Junio (2011)
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